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RINGKASAN
Indonesia sebagai penghasil gabah terbesar ketiga di dunia, memproduksi dedak dalam jumlah besar. Kandungan asam lemak bebas (Free Fatty Acid (FFA)) yang tinggi menyebabkan minyak dedak padi dapat dikonversi menjadi Fatty Acid Methyl Ester (biodiesel) dengan esterifikasi. Tujuan dari penelitian ini adalah memanfaatkan dedak sebagai bahan baku pembuatan biodiesel dengan proses esterifikasi in situ serta mempelajari pengaruh jumlah solvent (metanol).
Indonesia sebagai penghasil gabah terbesar ketiga di dunia, memproduksi dedak dalam jumlah besar. Kandungan asam lemak bebas (Free Fatty Acid (FFA)) yang tinggi menyebabkan minyak dedak padi dapat dikonversi menjadi Fatty Acid Methyl Ester (biodiesel) dengan esterifikasi. Tujuan dari penelitian ini adalah memanfaatkan dedak sebagai bahan baku pembuatan biodiesel dengan proses esterifikasi in situ serta mempelajari pengaruh jumlah solvent (metanol).
Tahapan kerja yang dilakukan dalam penelitian ini yaitu: Pemeraman dedak selama waktu yang telah ditentukan untuk meningkatkan kandungan asam lemak bebas di dalam dedak.  Pengujian kadar FFA awal terhadap minyak dedak, pembuatan biodiesel dari dedak dan metanol dengan metode esterifikasi in situ hingga pemurnian produk.


BAB I
PENDAHULUAN
1.1 LATAR BELAKANG 
Dewasa ini kita dihadapkan pada kenyataan bahwa Indonesia telah menjadi negara pengimpor minyak bumi mentah dan bahan bakar minyak. Upaya untuk menangani masalah krisis energi ini perlu mendapat perhatian secara serius untuk mengantisipasi berbagai masalah sosial ekonomi yang akan ditimbulkan. Selain itu, sebagai sumber daya tak terbarukan, suatu saat nanti dapat dipastikan minyak bumi akan habis apalagi bahan bakar minyak juga memberikan dampak buruk bagi lingkungan berupa emisi gas buang yang mencemari lingkungan (Smith 2005). Oleh sebab itu perlu dikembangkan bahan bakar pengganti yang bersifat terbarukan, lebih ramah lingkungan dan harganya terjangkau oleh masyarakat. Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif yang menjanjikan yang dapat diperoleh dari minyak tumbuhan, lemak binatang atau minyak bekas melalui transesterifikasi dengan alkohol (Szybist 2004). Biodiesel memberikan sedikit polusi dibandingkan bahan bakar petroleum dan dapat digunakan tanpa modifikasi ulang mesin diesel (Bismo, dkk. 2005).
Pada umumnya, mahalnya harga bahan baku berimbas pada mahalnya bahan bakar bio. Hal ini disebabkan Edible oils sebagai bahan baku mempengaruhi 60%-70% harga biodiesel (Fukuda, dkk. 2001; Tyson 2004). Sumber minyak nabati dari biodiesel yang sedang disosialisasikan di Indonesia saat ini adalah minyak kelapa sawit (CPO) dan minyak jarak pagar. Akan tetapi kedua bahan itu memiliki keterbatasan, seperti pada minyak kelapa sawit (CPO), kebutuhan CPO sebagai bahan pangan (minyak goreng) masih relatif tinggi dan masih memiliki nilai jual yang tinggi sehingga kurang ekonomis untuk dikonversi sebagai biodiesel. Pada bahan jarak pagar, kurangnya lahan penanaman jarak pagar menyebabkan pembuatan minyak jarak pagar kurang kontinyu. Oleh karena itu, diperlukan usaha untuk mencari bahan baku alternatif sehingga dihasilkan biodiesel yang terjangkau dan mudah diaplikasikan ke masyarakat.
Indonesia sebagai penghasil gabah terbesar ketiga di dunia memproduksi dedak dalam jumlah besar sebanyak 3,5 juta ton per tahun (Dirjen Bina Produksi Tanaman 2005). Dengan suplai bahan baku yang melimpah maka produksi biodiesel dari minyak dedak amatlah menjanjikan. Bergantung pada varietas beras dan derajat penggilingannya, dedak padi mengandung 16%-32% berat minyak (Putrawan 2006). Sekitar 60%-70% minyak dedak padi tidak dapat digunakan sebagai bahan makanan (non-edible oil) dikarenakan kestabilan dan perbedaan cara penyimpanan dedak padi (Goffman, dkk. 2003). Minyak dedak padi merupakan salah satu jenis minyak berkandungan gizi tinggi karena adanya kandungan asam lemak, komponen-komponen aktif biologis, dan komponen-komponen antioksi seperti: oryzanol, tocopherol, tocotrienol, phytosterol, polyphenol dan squalene (Goffman, dkk. 2003; Özgul dan Türkay 1993). Tetapi dengan waktu penyimpanan yang cukup, kandungan asam lemak bebas dapat meningkat lebih dari 60%. Peningkatan asam lemak bebas secara cepat terjadi karena adanya enzim lipase yang aktif dalam dedak padi setelah proses penggilingan padi (Lakkakula, dkk. 2003). Asam lemak bebas tersebut dapat dikonversi menjadi biodiesel (methyl ester) dengan esterifikasi menggunakan alkohol. Oleh karena itu, dapat dipastikan bahwa dedak merupakan bahan baku pembuatan biodiesel yang potensial.

1.2 RUMUSAN MASALAH
1. Bagaimana mengekstraksi minyak dalam dedak dengan katalis asam dalam proses esterifikasi in situ. 
2. Bagaimana pengaruh variasi metanol dan waktu yang digunakan terhadap konversi.

1.3 TUJUAN 
1. Memanfaatkan dedak sebagai bahan baku pembuatan biodiesel dengan proses esterifikasi in situ.
2. Menganalisa pengaruh variasi metanol dan waktu yang digunakan terhadap konversi.
 
1.4 LUARAN YANG DIHARAPKAN 
Luaran yang diharapkan dalam PKM penelitian ini adalah dapat menghasilkan suatu produk penelitian berupa biodiesel (metil ester) yang ramah lingkungan.

1.5 MANFAAT 
1. Bagi Masyarakat
Penelitian inovatif ini diharapkan dapat dijadikan suatu terobosan riset aplikatif yang murah dan mudah dalam penggunaannya, sehingga mengurangi ketergantungan pada bahan bakar fosil.

2. Bagi Lingkungandapat menyumbangkan ide kreatif dan inovatif yang dapat digunakan untuk menjaga dan memberdayakan kelestarian lingkungan, khususnya dalam mengurangi dampak pencemaran lingkungan dari segi biologi, fisika maupun kimia dalam rangka mewujudkan terobosan terbaru yang sederhana implementatif berwawasan lingkungan dan berkelanjutan.

3. Bagi peneliti lain 
Dapat digunakan sebagai bahan peneliti lebih lanjut.

BAB II
TINJAUAN PUSTAKA
2.1. DEDAK
Dedak merupakan produk samping penggilingan gabah menjadi beras (Cale, dkk. 1999; Goffman, dkk. 2003; Ma F, dkk. 1998). Dedak mengandung 17%-23% lemak yang dapat dimanfaatkan sebagai minyak pangan. Di dalam dedak juga terdapat beberapa mineral antara lain : kalsium (0.13%), phosphorus (2.39%), potassium (0.14%), sodium (0.24%), magnesium (0.14%) dan silika (4.07%). Selain itu terdapat pula besi (224 p.p.m.), aluminium, tembaga, mangan, timah dan klorida (SBP Board of Consultants and Engineers 1998).

2.2. MINYAK DEDAK
Minyak dedak padi merupakan turunan penting dari dedak padi (McCasskill dan Zhang 1999). Bergantung pada varietas beras dan derajat penggilingannya, dedak padi mengandung 16%-32% berat minyak. Sekitar 60%-70% minyak dedak padi tidak dapat digunakan sebagai bahan makanan (non-edible oil) dikarenakan kestabilan dan perbedaan cara penyimpanan dedak padi (Goffman, dkk. 2003) dan (Ma F, dkk. 1999). 
Minyak dedak padi merupakan salah satu jenis minyak berkandungan gizi tinggi karena adanya kandungan asam lemak, komponen-komponen aktif biologis, dan komponenkomponen antioksi seperti : oryzanol, tocopherol, tocotrienol, phytosterol,polyphenol dan squalene (Goffman, dkk. 2003; Hu, dkk. 1 996; Özgul dan Türkay 1993; Putrawan 2006). 
Kandungan asam lemak bebas 4% - 8% berat pada minyak dedak padi tetap diperoleh walaupun dilakukan ekstraksi dedak padi sesegera mungkin. Peningkatan asam lemak bebas secara cepat terjadi karena adanya enzim lipase aktif dalam dedak padi setelah proses penggilingan. Minyak dedak padi sulit dimurnikan karena tingginya kandungan asam lemak bebas dan senyawa-senyawa tak tersaponifikasikan. Lipase dalam dedak padi mengakibatkan kandungan asam lemak bebas minyak dedak padi lebih tinggi dari minyak lain sehingga tidak dapat digunakan sebagai edible oil.
Karakteristik minyak dedak padi menurut literatur yang ditulis oleh SBP Board of Consultant and Engineers disajikan dalam tabel 1.
Tabel 2.1 Karakteristik Minyak Dedak Padi (SBP Board of Consultants and Engineers 1998)
	Karakteristik 
	Rantang nilai

	Specific gravity pada 200/300
	0,916-0,921

	Refractive index pada 250
	1,47-1,473

	Bilangan iodine
	99-108

	Bilangan penyabunan
	181-189

	Material tak tersabun (%)
	3-5

	Titer (0C)
	24-25

	Asam lemak bebas (%)
	3-60



Minyak dedak terdiri dari 15-20% asam jenuh dengan komponen terbanyak berupa palmitic dan asam lemak tak jenuh yang terdiri dari :

Tabel 2.2 Komposisi Asam Lemak dalam Minyak Dedak (SBP Board of Consultants and Engineers 1998)
	Jenis Asam Lemak
	Konsentrasi (% b)

	Asam Miristat (C14:0)
	0,1

	Asam Palmitat (C16:0)
	12-18

	Asam Stearat (C18:0)
	1-3

	Asam Oleat (C18:1)
	40-50

	Asam Linoleat (C18:2)
	29-50

	Asam Linolenat (C18:3)
	1

	Asam Palmitoleat (C20:0)
	0,2-0,4



2.3. BIODIESEL
Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif yang menjanjikan yang dapat diperoleh dari minyak tumbuhan, lemak binatang atau minyak bekas melalui esterifikasi dengan alkohol (Özgul dan Türkay 1993; Pamuji, dkk. 2004; Gerpen 2004). Biodiesel dapat digunakan tanpa modifikasi ulang mesin diesel. 
Karena bahan bakunya berasal dari minyak tumbuhan atau lemak hewan, biodiesel digolongkan sebagai bahan bakar yang dapat diperbarui (Knothe 2005). Komponen karbon dalam minyak atau lemak berasal dari karbon dioksida di udara, sehingga biodiesel dianggap tidak menyumbang pemanasan global sebanyak bahan bakar fosil. Mesin diesel yang beroperasi dengan menggunakan biodiesel menghasilkan emisi karbon monoksida, hidrokarbon yang tidak terbakar, partikulat, dan udara beracun yang lebih rendah dibandingkan dengan mesin diesel yang menggunakan bahan bakar petroleum (Gerpen 2004).
 Ada setidaknya 5 alasan mengapa biodiesel amatlah penting dikembangkan antara lain:
1. Menyediakan pasar bagi kelebihan produksi minyak tumbuhan dan lemak hewan.
2. Untuk mengurangi ketergantungan pada bahan bakar fosil.
3. Biodiesel dapat diperbarui dan siklus karbonnya yang tertutup tidak menyebabkan pemanasan global (Dunn 2005). Analisa siklus kehidupan memperlihatkan bahwa emisi CO2 secara keseluruhan berkurang sebesar 78% dibandingkan dengan mesin diesel yang menggunakan bahan bakar petroleum.
4. Emisi yang keluar dari karbon monoksida, hidrokarbon yang tidak terbakar, dan partikulat dari biodiesel lebih rendah dibandingkan bahan bakar petrolum untuk diesel.
5. Bila ditambahkan ke bahan bakar diesel biasa dengan jumlah sekitar 1 -2%, biodiesel ini dapat mengubah bahan bakar dengan kemampuan pelumas yang rendah, seperti modern ultra low sulfur diesel fuel , menjadi bahan bakar yang dapat diterima umum (Gerpen 2004).
Kandungan asam lemak bebas 4%-8% b/b pada minyak dedak padi tetap diperoleh walaupun dilakukan ekstraksi dedak padi sesegera mungkin. Peningkatan asam lemak bebas secara cepat terjadi karena adanya enzim lipase aktif dalam dedak padi setelah proses penggilingan, sehingga dapat dikonversi menjadi metil ester dengan proses esterifikasi. Pada reaksi ini biasanya dibutuhkan katalis yang kuat (Putrawan 2006). Metil ester inilah yang kemudian disebut biodiesel.

2.4. ESTERIFIKASI IN SITU
Esterifikasi in situ adalah reaksi di mana bahan yang mengandung asam lemak bebas direaksikan dengan alkohol membentuk ester dan air. Esterifikasi in situ hanya dapat dilakukan jika umpan yang direaksikan dengan alkohol mengandung asam lemak bebas tinggi. Selain itu, tidak diperlukan adanya tahap ekstraksi dalam proses ini karena pada esterifikasi in situ, alkohol berfungsi sebagai solven pengekstrak sekaligus sebagai reaktan. Keunggulan dari proses ini adalah:
1. Dengan memasukkan seluruh bagian biji ke dalam proses esterifikasi, kandungan asam lemak dalam biji turut berperan dalam overall yield pembentukan ester.
2. Lemak yang teresterifikasi memiliki viskositas dan kelarutan yang berbeda dari komponen trygliceridenya, sehingga dapat dengan mudah dipisahkan dari residu padat .


3. Alkohol bertindak sebagai solven pengekstrak komponen minyak, sekaligus reagen untuk mengesterifikasi komponen. Dengan tidak diperlukannya tahap ekstraksi, ongkos produksi dapat ditekan seminimal mungkin dan didapatkan produk dengan kelayakan ekonomi lebih baik.
Esterifikasi in situ dapat dilaksanakan dengan menggunakan katalis padat (heterogen) atau katalis cair (homogen). Pada penelitian ini, digunakan katalis cair berupa asam sulfat (H2SO4).
Reaksi Esterifikasi : 
RCOOH + CH3OH RCOOCH3 + H2O
Mekanisme reaksi esterifikasi dengan katalis asam :




BAB III
METODE PENELITIAN 
3.1. Waktu dan Tempat Penelitian 
Penelitian dilakukan di laboratorium Kimia Organik dan Instrumentasi Jurusan Kimia dan Fakultas MIPA Universitas Negeri Semarang untuk pembuatan biodiesel menggunakan minyak dedak padi menggunakan metanol dengan katalis asam sulfat.

3.2. Populasi, Sampel, dan variabel penelitian 
Populasi dalam penelitian ini adalah bekatul atau dedak padi dan metanol. Sedangkan sampel dalam penelitian ini adalah dedak padi atau bekatul yang berupa serbukan metanol yang berupa caitran . Sampel merupakan sabagian sampel yang diambil dari pupulasi, sehingga sampel dari penelitian ini adalah penambahan metanol dengan variasi volumenya. Variabel bebas pada penelitian ini adalah variasi volume metanol masing-masing 150ml, 200ml, dan 250ml serta dengan waktu pengambilan yang berbeda. Untuk variabel terikat  berat sampel, kecepatan pengadukan hingga jumlah katalis. Sedangkan untuk variabel kontrol yaitu suhu.

3.3. Alat dan Bahan
Alat yang digunakan dalam pembuatan biodiesel antara lain magnetic stirrer, labu leher tiga, corong penisah, gelas ukur, hot plate
stirer, termometer, statif dan klem, kondensor refluks, beaker glass, pipet tetes, galas ukur, water bath. 
Sedangkan untuk bahan yang digunakan yaitu : dedak, metenol teknis, H2SO4, n-heksan.

3.4. Prosedur kerja 

3.4.1 	pemeraman dedak
Pemeraman dedak dilakukan dengan tujuan untuk meningkatkan kandungan asam lemak bebas yang kemudian dilakukan uji kadar FFA awal terhadap minyak dedak yang diekstraksi dari dedak dengan solven n-heksana.

3.4.2 tahap percobaan ekstraksi
Pada pembuatan biodiesel dari minyak dedak dengan menggunakan  cara ekstraksi. Memasukkan dedak sebanyak 50gram ke dalam labu leher tiga tambahkan solven n-heksan yang kemudian dipanaskan hingga suhu mencapai 60-650C yang dilakukan selama ± 6 jam. Yang kemudian hasil ekstraksi disaring (pemisahan n-heksan dari hasil ekstraksi). Destilasi hasil ekstraksi dan analisa minyak dedak yang didapat. Kemudian uji asam lemak bebasnya dengan cara titrasi duplo.

3.4.3 Tahap percobaan esterifikasi in situ
memasukkan dedak sebanyak 50gram kemudian ditambah dengan variasi metanol diantaranya : 150ml,200ml,dan 250ml, dan katalis H2SO4 kedalam labu leher tiga. Aduk menggunakan magnetic stirrer dan dipanaskan menggunakan hot plate. Pertahankan suhu konstan, sampel diambil tiap selang waktu 15 menit selama waktu reaksi analisa kadar FFA. Setelah reaksi dihentikan, saring campuran dan diambil filtratnya.

3.4.4 tahap pemurnian biodiesel
campuran yang disaring dimasukkan kedalam corong pemisah dan didiamkan ± selama 2hari. Setelah 2hari akan terbentuk larutan yang terpisah menjadi 2 fase dimana lapisan atas merupakan metil ester(biodiesel) dan lapisan bawah adalah metanol. Kemudian diuji dengan tes nyala api.

3.4.5 Gambar rangkaian alat 
[image: ] 
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Gambar 3.2 sokhlet untuk proses esterifikasi in situ
) (
Gambar 3.1 sokhlet untuk proses ekstreaksi
)[image: ]

BAB IV
BIAYA DAN JADWAL KEGIATAN
4.1. RANCANGAN BIAYA
	No
	Jenis pengeluaran
	Biaya (Rp)

	1
	Peralatan Penunjang
	3.495.000,00

	2
	Bahan Habis Pakai
	

	3
	Transpot 
	

	4
	Lain-lain: administrasi, publikasi, seminar, dan laporan
	

	
	
	



4.2. JADWAL KEGIATAN 
	No
	Jenis kegiatan
	Bulan

	
	
	1
	2
	3
	4
	5

	1
	Penyusunan rencana penelitian dan instrumen penelitian
	
	
	
	
	

	2
	Perjanjian laboratorium
	
	
	
	
	

	3
	Persiapan alat dan bahan
	
	
	
	
	

	4
	Sintesa biodiesel ramah lingkungan
	
	
	
	
	

	5
	Tahap penelitian serta uji biodiesel
	
	
	
	
	

	6
	Pengambilan data penelitian
	
	
	
	
	

	7
	Analisa data
	
	
	
	
	

	8
	Pembahasan data penelitian
	
	
	
	
	

	9
	Penyusunan laporan 
	
	
	
	
	

	10
	Publikasi dan seminar
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